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Abstract of DE3528463 

Process for the preparation of aqueous solutions of free hydroxylamine characterised in that 
hydroxylammonium sulphate having an ammonium ion content less than 500 ppm is reacted with 
equivalent amounts of oxides and/or hydroxides of calcium, strontium and/or barium in aqueous 
solution at a temperature below 20 DEG C and the insoluble sulphates are removed. 
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<g> Verfahren zur Herstellung von wafcrigen Losungen von freiem Hydroxylamin 

Verfahren zur Herstellung von wa Brig en Losungen von 
freiem Hydroxylamin dadurch gekennzeichnet, da& man 
Hydroxylammoniumsulfat mit einem Ammoniumionenge- 
halt < 500 ppm mit aquivalenten Mengen an Oxiden und/ 
Oder Hydroxiden von Calcium, Strontium und/oder Barium in 
waSriger Losung bei einer Temperatur unter 20° C umsetzt 
und die unlosiichen Sulfate abtrennt. 
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Patentanspruche 


1. Verfahren zur Herstellung von waBrigen Losun- 
gen von freiem Hydroxylamin, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man Hydroxylammoniumsulfat mit 
einem AmmoniumionengehaJt < 500 ppm mit 
aquivalenten Mengen an Oxiden und/oder Hydro- 
xiden von Calcium, Strontium und/oder Barium in 
waBriger Losung bei einer Temperatur unter 20° C 
umsetzt und die unioslichen Sulfate abtrennt 
2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man Hydroxylammoniumsulfat mit 
einem Gehalt an Ammoniumionen < 100 ppm ver- 
wendet 


Hydroxylammoniumsulfat mit einem Gehalt an Ammo- 
niumionen von < 500 ppm, vorzugsweise < 100 ppm, 
aus. Im allgemeinen verwendet man Hydroxylammo- 
niumsulfat mit einem Gehalt an Ammoniumionen von 
5 50 bis 300 ppm. Hydroxylammoniumsulfat mit einem 
geeigneten Gehalt an Ammoniumionen erhalt man 
durch mehrfaches Umkristallisieren von Hydroxylam- 
moniumsulfat aus Wasser. Ein geeignetes Verfahren ist 
z.B. das mehrfache Umkristallisieren aus waBriger L6- 
10 sung, bei dem man die waBrige Losung bei einer Tempe- 
ratur von 48 bis 80°C unter einem Druck von 50 bis 400 
mbar eindampft, reineres Hydroxylammoniumsulfat 
auskristallisiert und abtrennt 
Das Umkristallisieren wird vorteilhaft 2 bis 3mal wie- 


gekennzeichnet daB man eine Temperatur von 2 
bisl8°Ceinhait 

4. Verfahren nach den Anspnichen 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB man einen Gehalt an moleku- 
larem Sauerstoff < 20 ppm einhalt 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB man Stabilisatoren mitver- 
wcndet. 


Beschreibung 

Fur spezielle Zwecke werden in derTechnik waBrige 
Losungen von freiem Hydroxylamin, die moglichst frei 
von Fremdionen sind, verlangt Aus der DE-AS 


zung vorteilhaft in 10 bis 35 gew.°/oiger waBriger Lo- 
sung verwendet 

ErfindungsgernaB setzt man Hydroxylammoniumsul- 
fat mit der aquivalenten Menge an Oxiden und/oder 
20 Hydroxiden von Calcium, Strontium und/oder Barium, 
insbesondere Barium urn. Hydroxide werden vorteilhaft 
als gesattigte waBrige Ldsung verwendet Urn eine kon- 
zentriertere Losung an Hydroxylamin zu erhalten, hat 
es sich als vorteilhaft erwiesen, nicht die gesamte Menge 
25 an Hydroxiden als Losung sondern zusatzlich feine sus- 
pendierte Oxide und/oder Hydroxid, z.B. in einer Teil- 
chengroBe von 5 bis 25 u,m, anzuwenden. Urn eine waB- 
rige Losung von Hydroxylamin mit moglichst hohem 
12 47 ?89 icf K^;te « xr" V"i°" ~ - , Gehalt zu erzielen, ist es vorteilhaft die Umsetzung in 

m.„ JSh v t - C,n Verfahren bekannt. bei dem 30 mehreren Stufen durchzufiihren Hierbei wird Hvdrox 

dro^vl a,k f °5 0, «^ h cn Losung von Hy- Aquivalenz erforderlichen Menge "z-B. von Bariumoxid 
H^Amm ^ w mit Ammoniik und Abtrennen umgesetzt, das ausgefallene Bariumsulfat XeJenm 

Forderungen entsprechen. Es wurde auch schon ver- 
sucht, waflrige Losungen von freiem Hydroxylamin 

durch Elektrodialyse von waBrigen Losungen von Hy- erstott achtet Vorteilhaft 
Derme^rn° n T mSU ' fat J" E ' ektrol y s f, 2 «"^ semi- 45 iekularemSauerstoffvon < 20ppmein. 

Verfah™ I'm technische Aufgabe gestellt, ein Vorteilhaft fflhrt man die Umsetzung in Geeenwart 

^^^^^V^^"^ L ?, SUngen von 50 von Stabilisatoren. die man zweckmSSfg dem HydTox 

hrt ^ISS ? *"? ? Y e F l ^e zu stellen. das ein- ylammoniumsulfat zusetzt. durch. GeeifnetrsYabiS 

gen S22?£2£ ZrlZ T fif^i^ t0ren Sind b ^P^eise Vh*™S832i . PtaSl 

foneneS * GehaU *" Fremd - tf* M ° rin ' "vdroxichinoline wie 8-Hydroxichinolin. 

Diesc Aufgabe wird gelost in einem Verfahren zur 55 ^ d ™ anth ™ chinone wieChinalizarin.die gegebenen- 
Herstellung von waBrigen Losungen von freiem Hy- 
droxylamin, wobei man Hydroxylammoniumsulfat mit 
einem Gehalt an Ammoniumionen von < 500 ppm mit 
emer aquivalenten Menge an Oxiden und/oder Hydro- 


— M . luuii man uci ei- 
ner Temperatur unter 20° C durch. Vorteilhaft halt man 
eine Temperatur von 5 bis 12°C ein. Ferner ist es vor- 
teilhaft, wenn man auf AusschluB von molekularem Sau- 
erstoff achtet Vorteilhaft halt man einen Gehalt an mo- 


riger Losung bei einer Temperatur unter 20°C umsetzt 
und die unioslichen Sulfate abtrennt. 

Das neue Verfahren hat den Vorteil, daB es wenig 
aufwendig und auf einfache Weise durchfuhrbar ist Fer- 
ner hat das neue Verfahren den Vorteil, daB man waBri- 
ge Losungen von freiem Hydroxylamin mit einem mog- 
lichst genngen Gehalt an Fremdionen erhalt. 

Nach dem Verfahren der Erfindung gent man von 


talls in Kombmation mit Polyhydroxyphenolen, wie Py- 
rogallol, verwendet werden. Weitere geeignete Stabili- 
satoren sind Benzonitril, Benzamidoxim, N-Phenyi-N- 
hydroxithioharastoff, Reduktone und/oder Reduktona- 
te, z.B. 2,3-Didehydrohexono-l,4-lacton, ferner Alkali- 


tion an Stabilisatoren, bezogen auf Hydroxylammo- 
niumsulfat betragt vorteilhaft 5 - 10-« bis 1 Gew.%, ins- 
besondere 5-10-3 bis 5-10-2 Gew.%. Besonders be- 
wahrt haben sich als Stabilisatoren 8-Hydroxychinaldin 
65 8-Hydroxychinolin. 

Nach dem Verfahren der Erfindung sind waBrige Lo- 
sungen yon freiem Hydroxylamin mit einem Gehalt an 
Ammoniumionen von < 20 ppm und einem Gehalt an 
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Bariumsulfat entsprechend der Loslichkeit von Ba- 
riumsulfat bei der angewandten Temperatur erhaltiich. 

WaBrige Ldsungen von freiem Hydroxylamin, die 
nach dem Verfahren der Erfindung erhaltiich sind, eig- 
nen sich fur die Umsetzung mit reinen Sauren zur Her- 5 
stellung hochreiner Hydroxylammoniumsalze, als Reg- 
ler bei Polymerisationen als Reaktand zur Herstellung 
spezielier organischer und anorganischer Zwischenpro- 
dukte. 

Das Verfahren nach der Erfindung sei an folgenden 10 
Beispielen veranschaulicht 

Beispiel 1 

35 g Hydroxylammoniumsulfat, bei 62° C und 115 15 
mbar 3 x aus H2O umkristallisiert mit einem Gehalt von 
370 ppm Ammoniumionen wurden in 100 g Wasser ge- 
lost und mit insgesamt 32,6 g feinteiligem BaO bei 8°C 
in einer Ruhrapparatur zur Reaktion gebracht Die 
HaMfte des zur Aquivalenz bendtigten BaO wurde als 20 
waBrige Suspension, die andere Halfte als femes Pulver 
zugegeben. Nach Abtrennung des BaS0 4 -Niederschla- 
ges wurden im Filtrat 13,5 g NH 2 OH gefunden, entspre- 
chend einer Ausbeute von 96,4%. Der Ammoniumio- 
nengehalt der waBrigen Hyroxylamin-Ldsung betrug 15 25 
ppm (m/m). 

Beispiel 2 

Verfahren wie in Beispiel 1, nur filtriert man nach 30 
Zugabe der Halfte des zur Aquivalenz bendtigten BaO 
die waBrige Losung der freien Hydroxylamin-Base ab 
und suspendiert darin das restiiche, zum vollstandigen 
Umsatz bendtigte BaO. Man erhait eine Ausbeute von 
95,6%, bezogen auf NH2OH mit 18 ppm (m/m) Ammo- 35 
niumionen. 

Beispiel 3 

Verfahren wie in Beispiel 1, nur gibt man zur vorge- 40 
legten waJJrigen Hydroxylammoniumsulfatlosung 
0,04% 8-Hydroxychinaldin, bezogen auf das eingesetzte 
NH2OH. Die Ausbeute, bezogen auf NH 2 OH, betrSgt 
982%. 
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